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对“硫酸亚铁铵制备”实验的再认识 
——批判性思维教育的最好案例之一
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摘要：介绍了“硫酸亚铁铵制备”实验中存在的问题，总结了 30 多年来人们针对该实验存在的问题进行改进所采取的
措施，给出了对该实验再认识的一些探索和具体做法及效果。 
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Reunderstanding of the “Preparation of Ammonium Ferrous Sulfate”: 
One of the Best Examples of Critical Thinking Education Experiment 
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Abstract:  This paper introduces the problems in the experiment of the preparation of ammonium ferrous sulfate, 
summarizes the measures which are adopted for the improvement of the problems in the experiment over the past 
thirty years, and gives the exploration, concrete practice and effect on the experiment. 
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“硫酸亚铁铵制备”实验原理简单，但其制备过程涵盖了加热、倾析过滤、洗涤、溶解、水浴
加热、常压过滤、溶液转移、蒸发浓缩、结晶、减压过滤等一系列化学合成的基本操作，是一个经
典的无机化学制备实验，对培养学生基础理论知识的应用能力和无机合成实验的基本操作规范和技
能都有重要的意义。同时，本实验贴近生活，实验原料通常选用机械加工废弃物铁屑或废铁皮打包
带等，从环境保护的角度来说,属于变废为宝、再生利用钢铁资源的环保型实验，可以让学生切身感
受到化学变废为宝的魅力，有益于激发学生的实验兴趣和探索热情。 
在 20 世纪 70 年代末的“无机化学实验”和“普通化学实验”教材[1,2]中就含有此实验。到目前
为止，几乎所有的基础化学实验教材(“无机及分析化学实验”“无机化学实验”或“普通化学实验”)
也仍然选编了此实验[3–5]。该实验所用的实验仪器简单，一般实验室的实验条件都能满足该实验开设
的要求，所以，20 世纪 70 年代末以来，几乎所有有关高校都开设了此实验；同时，“硫酸亚铁铵制
备”实验也一直是很多中学生化学奥林匹克竞赛以及大学生化学实验竞赛赛前培训的典型代表实验。 
No.9 doi: 10.3866/PKU.DXHX201802032 89 
因此，本文主要针对“硫酸亚铁铵制备”实验中存在的问题进行进一步的探索，给出了对该实
验再认识的一些探索结果和具体做法及效果。 
 
1  “硫酸亚铁铵制备”实验中存在的问题 
“硫酸亚铁铵制备”实验是非常经典而“流行”的一个实验。然而，按照大部分有关教材[1–5]介
绍的方法进行实验时，都会遇到 3 个实际问题：(1) 铁粉(或废铁屑)与 H2SO4 反应慢；(2) 铁粉(或废
铁屑)中含有硫、磷等杂质，与 H2SO4 反应过程中不可避免的有少量 H2S、PH3 等有毒有害气体生成
而污染实验环境；(3) Fe2+容易被空气中 O2 氧化。如由于常温下铁粉(或废铁屑)与 H2SO4 反应慢，铁
粉(或废铁屑)中含有硫、磷等杂质和 H2SO4 反应时生成 H2S、PH3 等有毒气体，因此，铁粉(或废铁
屑)与 H2SO4 反应要在通风橱中水浴加热(控制水浴温度 50–80 °C，以防高温加速 Fe2+被空气中的 O2
氧化)以加快其反应速度，并避免产生的刺激性气体逸出而危害师生的身体健康。由于水浴加热过程
中溶液中水分的不断挥发损失，为避免 FeSO4 由于过饱和而析出，学生还须不断向反应瓶内补 H2O，
所以，通风橱的门经常处于开启状态(也相当于敞开式)，导致实验室依然弥漫着刺激性的气味；同
时，不断向反应瓶内补 H2O 又会导致反应液温度降低，使铁粉(或废铁屑)与 H2SO4 反应速度变慢，
又需要继续加热，如此恶性循环，又会使 Fe2+长时间暴露在空气中被 O2 氧化。总的来说，“硫酸亚
铁铵制备”实验过程使实验室污染严重，整个实验效率低，所得产品品质较差。 
为了解决上述三个实际问题，从 1985 年至 2017 年的 30 多年时间里，关于“硫酸亚铁铵制备”
实验的改进一直都有报道[6–16]。如：(1) 利用原电池原理，加入少量碳粉或铜粉以加速铁粉与 H2SO4
反应[14]；(2) 将敞开式反应装置改装为封闭式，并用吸收液(NaOH 溶液、KMnO4/H2SO4 溶液或 CuSO4
溶液)对产生的有毒气体 H2S 和 PH3 等进行吸收处理，以达到改善实验室环境的目的[8,10–14]。 
分析上述改进措施，(1) 利用原电池原理[14]，加入少量碳粉或铜粉以加速铁粉与 H2SO4 反应在
理论上是可行的，但实验结果证实实际反应仍然很慢，没有达到改进的目的；(2) 利用 NaOH 溶液
吸收[10,11,13]反应体系中所产生的 PH3 废气的可行性值得怀疑，从理论上来说，下列反应告诉人们：
NaOH 溶液不能吸收废气中的 PH3 [17]。 
PH4I + NaOH = NaI + H2O + PH3 
即使用 KMnO4/H2SO4 溶液或 CuSO4 溶液能够有效吸收废气中的 H2S 和 PH3 [17]，但此方法要增
加一些仪器装置(基础实验教学中不常见的仪器，有些还是特殊仪器)和吸收剂，改进后实验操作也
比较繁琐，且使用吸收剂，不仅造成试剂的浪费，还会产生新的吸收废液污染物。总的来说，改进
后的实验可行性比较差，实验效果不理想，远没有达到改进的初衷。所以，到目前为止，很多实验
教材上[18–20]有关“硫酸亚铁铵制备”实验还是沿用 1985 年以前实验教材上未做任何改进的实验方
法。 
对于“硫酸亚铁铵制备”实验，这么多人“前赴后继”地进行实验方法改进，以提高铁粉(或废
铁屑)与 H2SO4 反应速度以及避免反应过程产生废气污染等效果不好的原因是因为遇到问题，只想到
了“头疼医头、脚疼医脚”的解决方法，似乎解决了表面问题，而忽略了深层次的科学性问题。“硫
酸亚铁铵制备”实验的核心问题是铁粉(或废铁屑)与 H2SO4 反应慢(如果反应快，在通风橱中反应，
有害气体 H2S 和 PH3 的扩散问题就解决了；如果反应快，也减少了 Fe2+被氧化的几率)的问题，这就
需要在理论指导下通过实验来探讨二者反应慢的根本原因。 
 
2  对铁粉(或废铁屑)与 H2SO4 反应慢的原因进行初探 
一个反应的快慢首先取决于反应物的本质，针对本实验的根本性问题，即铁粉(或废铁屑)与
H2SO4 反应慢的原因，我们进行了一系列初步探讨。 
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2.1  不同品牌铁粉与 H2SO4 反应 
为了探究铁粉与 H2SO4 反应慢的原因，我们随机选用了几种不同品牌的还原铁粉(国药集团化学
试剂有限公司，批号 20141011，20160201；西陇科学股份有限公司；阿拉丁(Aladdin)，上海阿拉丁
生化科技股份有限公司；麦克林(Macklin)，上海麦克林生化科技有限公司)，在不同的加热条件下，
考查其与 H2SO4 反应的情况。 
2.1.1  70 °C 水浴持续加热反应  
在通风橱中，使上述 5 种铁粉(4 g)与 H2SO4 (30 mL 3 mol·L−1)在 70 °C 水浴持续加热的条件下
反应，国药集团化学试剂有限公司的两个批次的铁粉与 H2SO4 反应完全的时间都超过 60 min，而上
述其他品牌的还原铁粉与 H2SO4 反应完全的时间为 6–23 min。实验结果表明，铁粉与 H2SO4 反应的
速度与铁粉的来源有关。 
具体来说，不同厂家的还原铁粉可能由于生产原料、生产方法的不同导致铁粉的“反应活性”
不同，或者在生产及包装过程的某个环节导致铁粉“失活”。因此也提醒人们，开封的瓶装铁粉一
定要旋紧瓶盖并置于电子防潮柜或干燥器中保存，以免其表面吸收 O2 和 H2O，吸收 O2 后使其纯度
降低，而吸 H2O 后因团聚而导致其比表面积减小，可能使其反应活性降低。 
2.1.2  200 °C 电热板快速加热启动反应 
在通风橱中，相同的启动反应条件下(200 °C 电热板快速加热 2 min 启动反应，随后关掉电热
板，靠电热板余热使反应继续进行)，上述 5 种铁粉(4 g)与 H2SO4 (30 mL 3 mol·L−1)反应的速度仍取
决于铁粉的来源，即国药集团化学试剂有限公司的两个批次的铁粉与 H2SO4 反应完全的时间都超过
60 min，而上述其他品牌的还原铁粉与 H2SO4 反应完全的时间(8–18 min)与其水浴持续加热反应完全
的时间基本一致。在其他条件不变的情况下，我们又进一步将上述国药集团化学试剂有限公司的两
个批次的铁粉与 H2SO4 反应的启动反应时间由 2 min 延长为 5 min，而其反应完全的时间都不超过
25 min，且反应结果一样。这表明对于反应活性差的铁粉与 H2SO4 反应，不仅启动反应温度要适当
高，而且此启动温度下的启动反应时间也要适当长，才能使反应完全的时间缩短。 
2.1.3  室温下反应 
对于反应活性大的铁粉，我们也考查了它们(4 g)与 H2SO4 (30 mL 3 mol·L−1)在室温下反应的情
况，即反应开始比较剧烈(反应物浓度大，反应速率大，放热多，促使反应继续进行)，反应 15 min，
反应停止(没有气泡产生)(随着反应进行，反应物浓度降低，反应速率减慢，放热减少，反应不能继
续下去)，但还有铁粉没有反应完全(能被吸磁棒吸引)，接着将反应容器放置于 200 °C 电热板上加
热 1 min，很快反应完全。实验结果表明，室温下铁粉不能完全反应，这不仅影响最终合成产率，还
造成浪费。 
比较上述 2.1.1、2.1.2 和 2.1.3 小节的实验结果，不同品牌的铁粉活性不同。活性差的铁粉与
H2SO4 反应的快慢(反应完全的时间)取决于启动反应的温度(电热板，200 °C)以及此温度下启动反应
的时间(5 min)；而对于反应活性大的铁粉，不同的加热方式都有利于提高反应速率，缩短反应完全
的时间。 
2.2  不同来源的废铁屑与 H2SO4 反应 
同样采用水浴持续加热反应和电热板加热启动反应两种方式，考查了两种不同来源的废铁屑与
H2SO4 的反应快慢。 
在通风橱中，电热板加热启动反应条件下(200 °C 电热板快速加热启动 5 min)，试验了两种不同
来源的废铁屑(机械加工废弃铁屑和废铁皮打包带)与 H2SO4 反应。实验结果表明，机械加工废弃铁
屑、废铁皮打包带屑与 H2SO4 反应从开始启动到反应完全的时间都不超过 30 min。 
同样在通风橱中，70 °C 水浴持续加热条件下，试验了上述两种不同来源的废铁屑与 H2SO4 反应。
实验结果表明，机械加工废弃铁屑、废铁皮打包带屑与 H2SO4 反应完全的时间分别为 50 和 55 min，
说明水浴持续加热的反应效率低。 
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另外，我们还定性鉴定了对应废铁屑与 H2SO4 在电热板高温启动反应完全以及水浴持续加热反
应完全后溶液中 Fe3+的含量。实验结果表明，两种启动反应条件下的溶液中 Fe3+含量相当，说明高
温启动废铁屑与 H2SO4 反应不会增加 Fe2+的氧化，且反应结束前，Fe 是过量的，而高温也有利于反
应 Fe3+ + Fe → Fe2+的进行。 
上述实验结果表明，对于两种不同来源的废铁屑，相对于水浴加热，电热板加热启动反应(200 °C
快速加热启动反应 5 min)的方式使反应效率更高。 
2.3  小结 
通过以上对铁粉、废铁屑与 H2SO4 在两种不同加热方式下的反应情况进行探讨，可初步得出以
下结论：(1) 铁粉与 H2SO4 反应的快慢主要取决于其活性大小，而对于反应活性大的铁粉，不同的
加热方式都有利于提高反应速率，缩短反应完全的时间；(2) 对于活性差的铁粉或废铁屑与 H2SO4
反应，需要 200 °C 电热板快速加热启动反应 5 min，才能使反应完全的时间缩短。 
在目前的教学实验中，基本都是采用废铁屑作原料[18–21]与 H2SO4 反应制备硫酸亚铁铵，采用上
述电热板加热启动反应的方式，即在通风橱中，200 °C 电热板快速加热 5 min 使反应充分启动，随
后关掉电热板和通风橱的门，靠电热板余热以及反应所放出的热量使反应继续进行。此改进方案的
优势在于：(1) 由于不需要持续加热，反应瓶中的水分不会挥发很多，无需再补 H2O；(2) 学生不需
要给反应瓶中补 H2O，就不需要打开通风橱的门，也就不会有气体逸出通风橱，影响师生健康；
(3) 比水浴持续加热的反应时间更短，实验效率高，产品品质有保障，且不需要回流装置、气体吸收
装置及吸收剂[8,10–14,21]，简化了实验过程，在实际操作中可行度高。 
下面就作者多年的教学实践，把对该实验的再认识与理解和具体做法及注意细节与大家分享，
希望起到抛砖引玉的作用。 
 
3  对“硫酸亚铁铵制备”实验再认识的一些探索和具体做法 
以废铁屑为原料，“硫酸亚铁铵制备”实验过程如图 1 所示。 
针对图 1 中的一些关键步骤的操作及说明如下。 
3.1  废铁屑与 H2SO4 反应 
为了防止表面洗干净的废铁屑“失活”，废铁屑与 H2SO4 接触后要立即高温加热 5 min (先将电
热板设置并加热到 200 °C)使反应快速启动(产生大量气泡)。废铁屑与 H2SO4 反应是放热反应，启动
反应后，电热板的余热足以维持反应进行完全，所以，不需要持续加热，也就避免了持续加热所带
来的上述一系列问题；同时，由于不需要持续加热，Fe2+被氧化的几率也大大减少，对产品品质也多
了一份保障。 
另外，从上述 2.1 和 2.2 小节的实验结果也可以看出，在相同的启动反应条件下，商品铁粉与
H2SO4 反应的速度大于废铁屑与 H2SO4 反应的速度，因此在反应前，将废铁屑机械加工得越细小(提
高其比表面积)越有利于反应进行。 
趁废铁屑与 H2SO4 在通风橱中反应期间，指导教师可组织学生进行实验原理的讲解和有关讨论，
系统地给学生讲解和示范有关合成实验的基本操作规范和技能(对一年级学生，学习规范操作很重
要)，如常压过滤滤纸的折叠、撕角(两次)、与漏斗贴紧、过滤时的“三靠”(盛待过滤液的烧杯嘴和
玻璃棒相靠，玻璃棒末端和滤纸三层部分相靠，漏斗下端的管口与用来装盛滤液的烧杯内壁相靠)，
以及常压热过滤的注意事项及细节等，指导学生做好常压热过滤前的一切准备。 
3.2  FeSO4 溶液的过滤 
当废铁屑与 H2SO4 反应结束后，生成的 FeSO4 溶液处于饱和边缘，在室温下容易析出 FeSO4 晶
体。因此反应结束后，应立即加入 20 mL 热水，趁热进行常压过滤(也可以采用减压过滤(双层滤纸，
防止细小杂质穿透滤纸))，尽可能减少 Fe2+溶液在空气中的放置时间。 
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图 1  “硫酸亚铁铵制备”实验流程图 
 
3.3  (NH4)2SO4 的溶解 
在上述过滤得到的 FeSO4 溶液中加入一定量(NH4)2SO4 固体(或饱和溶液)，水浴加热使其溶解，
并充分搅拌使二者混合均匀。 
3.4  FeSO4·(NH4)2SO4·6H2O 结晶过程 
将上述得到的溶液转移至蒸发皿中(蒸发皿及其边缘要洗干净，防止以前残留的铁锈混入溶液
中)，并将蒸发皿置于水浴锅上(拿掉水浴锅的一个套圈)加热蒸发直至晶膜出现。蒸发过程不要搅拌，
注意不要蒸发过度。冷却时先将晶膜轻轻划开，冷却过程适时将大块晶体戳小，以防结成大块晶体，
影响产品外观。 
在慢慢蒸发过程中，不需要搅拌，并且电子水浴锅蒸发比较安全，指导教师此时可给学生示范
和讲解减压过滤滤纸的挑选、修剪、润湿、贴紧、沉淀转移、固体洗涤等操作及其注意细节，进一
步指导学生做好减压过滤前的一切准备。 
将蒸发皿中晶体转移至布氏漏斗后，蒸发皿中残留的晶体尽可能用刮刀刮入漏斗中，千万不能
加乙醇涮洗。尽管 FeSO4·(NH4)2SO4·6H2O 不溶于乙醇，但加乙醇于蒸发皿中，残留在蒸发皿母液中
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的 FeSO4 和(NH4)2SO4 也会析出，影响产品质量。 
按照我们上述对该实验的理解和做法，该实验依然操作简单、方便，不需要增加任何试剂和仪
器；整个实验过程安全、环保、快速高效；98%以上的学生都能轻松完成实验，所得产品不仅产率
高，质量也好(平均产率达 80%，目测比色法鉴定产品均为 I 级)，如同仿佛刚下的厚雪一样，晶体颗
粒蓬松、均匀，望去宛如月亮之色(如图 2 所示)。总的来说，该实验教学效率高、效果好。 
 
 
图 2  学生合成 FeSO4·(NH4)2SO4·6H2O 产品展示 
 
4  结语 
通过对“硫酸亚铁铵制备”实验的再认识和实践，启发学生在实验过程中遇到问题，要从根源
上、有科学依据地想办法解决问题，解决问题的策略要周全，并能从正反两个方面有理有据进行论
证，分析其科学性并通过实验验证其可行性。 
实验教学过程就是培养学生明辨是、非、曲、直等一系列问题的能力。任何实验，尤其对于经
典实验，可能由于当时实验条件以及人们认识水平的限制，需要我们现在要以“批判性”思维对一
些实验内容和实验过程进行重新认识和审视。比如“硫酸亚铁铵制备”实验中，铁粉(或废铁屑)溶解
于 H2SO4，教材上写的都是要加热，所以学生一定要加热，一般加热溶解还很慢，有学生加热的温
度就更高，温度越高，水分挥发越多，又怕 FeSO4 析出，所以要补充 H2O (或补加 H2SO4) [3]，这使
得体系温度降低，已经启动的反应速率减慢，导致反应时间增加，而长时间加热，又容易导致 Fe2+
被氧化……。一系列恶性循环的结果就是反应慢、污染严重、Fe2+氧化多、产品品质差。而对该反应
是否要持续加热？加热多长时间？学生没有任何质疑，一切都“按部就班”，这就是学生缺乏“批判
性”思维的典型表现。 
最后，需要指出的是，文献[6,14]报道有关“先在铁粉与 H2SO4 反应形成的 FeSO4 溶液中加入
(NH4)2SO4 固体后，再过滤；复盐溶液的抗氧化能力大于 FeSO4 溶液；以及在 FeSO4 和(NH4)2SO4 混
合溶液中，沿器壁缓慢加入适量乙醇，使之覆盖在液面上，随着乙醇在溶液中不断扩散，
FeSO4·(NH4)2SO4·6H2O 逐渐结晶析出的做法((NH4)2SO4 和 FeSO4 也都不溶于乙醇，这种方法得到的
产品中肯定含有(NH4)2SO4 或 FeSO4)”，其科学依据还有待于我们进一步去思考和探索，这些问题
也是培养学生“批判性”思维的很好案例。 
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